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Prior Art: 



for Publication No.: DE 103 17 795.7-16: 

Examination Report: 
DE 41 01 650 A1 

A biaxially stretched polypropylene monofilm, wherein the surfaces of the two sides of the 
polypropylene monofilm have different roughnesses RZ. is employed as an Insulation film for 
the production of capacitors. The smoother of the two surfaces of the polypropylene 
monofilm is substantially free from fibrils and pits, so that no flaws occur in a metal layer 
applied on metallization of this surface. 

DE 38 87 365 T2 

An aromatic polysulfone resin composition with excellent plating characteristics comprising: 
(A) 50 to 90% by weight of an aromatic polysulfone. (B) 3 to 40% by weight of wollastonite of 
which 90% by weight or more of the total amount have a particle size smaller than 50 mu m, 
and (C) 3 to 30% by weight of an alkaline earth metal carbonate is disclosed. This aromatic 
polysulfone resin composition has excellent mechanical properties, thermal properties (in 
terms of thermal deformation temperature and linear themial expansion coefficient), 
dimensional stability, thermal stability during, processing and surface smoothness and also 
shows excellent plating characteristics in a wide range of plating conditions (etching 
conditions). By using this aromatic polysulfone resin composition, it is possible to easily 
obtain a printed circuit board having a desired configuration by means of injection molding, 
and it becomes possible to form the circuits with a fine line width. 

OE 158^376 A1 

The invention relates to a biaxially oriented polypropylene film which has good processing 
performance and, after it has been metallized or oxidically coated, is a very good barrier to 
oxygen, and which is composed of at least a base layer, wherein the planar orientation delta 
p of the film is greater than 0.0138. 

DE 197 23 468 A1 

The invention relates to a metallized or ceramically coated, biaxially oriented polyester film 
with high oxygen barrier and built up from at least one base layer B and, applied to this base 
layer, at least one outer layer A, where this outer layer A has a defined number of elevations 
of defined height and diameter, and where at least this outer layer A is metallized or 
ceramically coated. The invention also relates to the use of the film and to a process for Its 
production. 







(g) BUNOESREPUBLIK ® Offenlegungsschrift 

®DE 19842 376 A1 



DEUTSCHLAND 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



(S) Aktenzeichen: 19842 376.4 

@ Anmeldetag: 16. 9. 1998 

® Offenlegungstag: 23. 3.2000 



(§) Int. CI."': 

C 08 L 23/12 

cos K 11/00 
COS J 5/18 
B 32 B 27/32 
B 29 C 55/12 
// B65D 65/38 



< 

CO 
(M 

00 

o> 

UJ 

Q 



(71) Anmelder: 

Hoechst Diafoil GmbH, 65203 Wiesbaden, OE 

(w) Vertreten 

Zounek, N., Dipl.-lng., Pat.-Anw., 65203 Wiesbaden 



©Erfinder: 

Pfeiffer, Herbert, 55126 Mainz, DE; Davis, Richard 
Lee, 65187 Wiesbaden, DE; Hellmann, Jorg, 56131 
Mainz, DE 



Die folgendan Angaban sind den vom Anmelder eingereichtan Unterlagen entnommen 

@ Biaxial orientierte Polypropylenfoiie, Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung 

(g) Die Erfindung betrifft eine biaxial orientierte Polypro- 
pylenfoiie, die bei gutem Verarbeitungsverhalten nach ih- 
rer Metallisierung eine sehr gute Sauerstofffoarnere be- 
sitzt, und die aufgebaut ist aus mindestens einer Basis- 
schicht, wobei die Foiie dadurch gekennzeichnet ist, daft 
ihre planare Orientierung delta p groBer als 0,0138 ist 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifFt eine biaxial orientieite Polypropylenfolie, die aus mindestens einer Basisschicht besteht. Die 
Folic 7£ichnet sich durch ein gutes Verarhettungs verbal ten und durch gute optische Eigenschaften aus und bcsitzt nach 
5 ihrer Metallisierung oder nach ihrer Beschichtung mit oxydischen Materialien eine sehr guie Sauersloffbarriere, Die Er- 
findung betrifft weiterhin ein Verfahrcn zur Herstellung der Folie und ihre Verwendung. 

Biaxial orientierte Polypropylenfolien werden im Verpackungs- oder im induslriellen Sektor hauptsachlich dorl ver- 
wendet, wo ihre vorteilhaften Eigeascbaften d. b. eine gute Optik, hohe mechanische Festigkeiten, eine gute Spernvir- 
kung, insbesondere gegenQber Gasen, eine gute Ditnensionsstabilitat in der Warme und eine ausgezeicbnete Planlage be- 
10 n5ttgt werden. 

Bei Lebcnsmitlelverpackungen wird in der Regel eine hohe Spcrrwirkung gegeniiber Clasen, W^sserdampf und Aro- 
mastoffen verlangt (gleichbedeutend mil einer geringen Permeation). Ein gangiges Verfahren, solche Verpackungen her- 
zustellen, besteht darin, die dafUr verwendeten Kunststoffolien mit Aluminium im Hochvakuum zu bedampfen bzw. zu 
metallisieren. Weitere gangige Verfahren bestehen darin, die Folien mit oxydischen Materialien (z. B. SiOxvOder AlxOy) 
15 oder mit Wasserglas zu beschichten. Hierbei handelt es sich im wesentlichen um transparente Beschichtungen. 

Die Spcrrwirkung gegeniiber den oben genannten Stoffen hangt im wesentlichen von der Art der Polymeren in der Fo- 
lic und der Gute der aufgebrachtcn Spcrrschichtcn ab. So wird mit metallisierten, biaxial orientiertcn Polycstcrfolicn cine 
sehr hohe Spetrwirkung gegeniiber Gasen, wie Sauerstofif und Aromastbfifen, erzielt. GegenQber Wasserdampf erreicbt 
man eine hohe Sperrwirkung am besten mit metallisierten, biaxial orienderten Polypropylenfolien. Daneben gibt es An- 
20 wendungsfalle, bei denen neben einer sehr guten Wasserdampfbarriere auch eine akzeptable SauersloQbairiere ge- 
wiinscht wird. 

Nach dem Stand der Technik ist es weder hinreichend bekaimt, worauf die Barrierewirkung von metallisierten oder 
oxydisch beschichteten Polypropylenfolien im einzelnen beruht noch wie diese entscheidend zu verbessem ist. Wichtige 
EinfiuBgroBen sind offensichtlich die Substratoberflache, die Art des Substratpolymers sowie dessen Morphologie. All- 
25 gemein wird davon ausgegangen, daS glatte Substratoberfiachen bessere Barriereeigenschaften eigeben. 

Detaillierte Untersuchungsergebnisse tiber den EinfluB der Substratoberfl^he von verschiedenen Kunststoffolien auf 
die Barriereeigenschaflen sind in der Dissertation von H. Utz (Ibchmsche UniversitSt Mtinchen 1995: "Barriereeigen- 
schaften aluminiumbedampfter Kunststoffolira") zu linden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es nun, eine koextrudierte, biaxial orientierte Polypropylenfolie zur Verfil- 
30 gung zu stellen, die sich weiterhin duich gute optische Eigenschaftcn auszcichncL Glcichzcitig soil die Folie nach der 
Metallisierung oder nach Beschichtung mit oxydischen Materialien eine gegeniiber dem Stand der Technik verbesserten 
Sauerstoffbarriere aufweisen, und sich durch eine gute Herstellbarkeit und Verarbeitbarkeit auszeichnen. 

Der Glanz zuinindestens der zu bedampfenden Oberfl<lche soil groBer als 120 und die TVilbung der Folie soil kleiner 
als 3,0 sein. 

35 Geringe Sauerstofifpermeation bedeutet im vorliegenden Fall, da8 durch die metallisierte Folie weniger als 30 cm^ 
Sauerstoff pro Quadratmeter und pro l^g di^ndieren sollen, wenn Luft mit einem Druck von 1 bar darauf lastet. 

Die Folie soil den bekannten Verpackungsfolicn diescr Art in den Ubrigcn Eigcnschaftcn mindestens gleichwertig sein. 
Sie soil sich beispielsweise einfach und preiswen herstellen lassen, sowie auf den herkdmmlichen Maschinen gut verar- 
beiten lassen (d. h., z. B. nicht Blocken). 
40 Gelost wird die Aufgabe durch eine biaxial orientierte, ein- oder niehrschichtige Polypropylenfolie (OPP-Folie) mit 
zumindestens einer Basisschicht B, die zu mindestens 80 Gew.-% aus thermoplastischem Polypropylen besteht, wobei 
die Folie dadurch gekennzeichnet ist, daB ihre planare Orientienmg delta p grofier als 0,0138 ist. 

Zur Erziclung der gewiinschten Sauerstoftpermeation metallisierter Folien muB entsprechend der Losung der Aufga- 
bensteUung die planare Orientierung delta p der erfindungsgemSfien Folie grdfier als ein voigegebener Zahlenwert sein. 
45 Dieser Zahlenwert ist durch delta p = 0,0138 festgelegt. 

Ftir die Erzielung von gulen Sauerstoffbarrieren metallisierter OPP-FoHen ist demzufolge eine hohe planare Orientie- 
rung delta p erforderlich. Ist die planare Orientierung delta p der Folie kleiner als der oben angegebene Wert, so ist die 
Barriere im vorliegendem Sinne schlecht; ist die planare Orientierung delta p der FoHe groBer als der oben angegebene 
Wert, so ist die Barriere im vorliegendem Sinne gut. 
50 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der crfindungsgemaBcn Folic betragt die planare Orientierung delta p der cr- 
findungsgemaBen Folie mehr als 0,0140 und in einer ganz besonder bevorzugten Ausfuhrungsform mehr als 0,0143. 

In den bevorzugten und den besonders bevorzugten Ausfiihrungsformen hat die erfindungsgemaBe Folie in der metal- 
lisierten Form eine besonders gute Sauerstoffbarriere. 

Weiterhin hat es sich fUr die Erzielung einer h<^en Bairieie als giinstig erwiesen, wenn der Brechungsindex nM^D (Uz) 
55 in Dickenricbtung der FoUe kleiner ais ein vorgegebener Wert ist. Dieser Wert ist und ^ 0,1495. 

ErfindungsgcmaB ist die Folic zumindest einschichtig aufgebaut. Sie umfaBt dann als Schicht eine Basisschicht B^ die 
die zur Verarbeitung der Folic notwcndigcn Pigmcntc cnthalL Die Folie kann aber auch zweischichtig aufgebaut sein. Sic 
umfaBt dann als Schichten eine Basisschicht B und die Deckschicht A. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfin- 
dung ist die Folie dreischichtig aufgebaut und weist auf der einen Seite der Schicht B ( = Basisschicht) die Schicht A und 
60 auf der anderen Seite der Schicht B eine weitere Schicht C aus Polypropylen auf. In diesem Fall enthalten zumindestens 
eine der bddcn Deckschichten, vorzugsweise jedoch beide Deckschichten die fUr die Herstellung und \%rarbeitung der 
Folie fdrdcrlichen Pigmente. FUr die Materialien der verschiedenen Schichten k5nnen prinzipiell verschiedene Rohstoffe 
verwendet werden. Es ist jedoch bevorzugt, die cinzclncn Schichten auf Basis van Polypropylenrohstoffen her7.ustc11cn. 
Die Basisschicht der erfindungsgem^en Mehrschichtfolie enthSltPolyolefine, vorzugsweise Propylen polymere, und 
65 gegebenenfalls weitere zugesetzte Additive in jeweils wirksamen Mengen. Im allgemeinen enthSlt die Basisschicht min- 
destens 50 Gew.-%, vorzugsweise 75 bis 100 Gew.-%, insbesondere 90 bis 100 Gew.-%, der Propylenpolymeren, jeweils 
bezogen auf die Basisschicht. 

Das Propylenpolymere enthalt im allgemeinen 90 bis 100 Gew.-%, vorzugsweise 95 bis 100 Gew.-%, insbesondere 98 
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his 100 Gew -% Propyleneinheiten und besitzt im aUgemeincn cinen Schmelzpunkl von 120X oder hfihe^ ^°^"f I 
wLe 150 bis 17?C unS uu aUgemeinen einen SchmelzfluBindex von 0^ g/lOmin bis 8 g/10 nun vorzugswe«e 2 
T/To min bis 5 JlO min be 230''C und ciner Kraft von 21.6 N (DIN 53 735). Isotaktischcs Ptopylcnhomopolymet m 
Sei^uiSsch^ AnTil von 15 O^cw.-* und weniger. Copolymere von Ethylcn und Propylcn n,u ^inm Bthy engehali 
ton To Sri^rt^nicr. Cx,polymere von RoWen mil C*-C«-a-01efin.n mit eincm ^^^^^^^ wS^ 

^nSlSrct^SS/vo^^^rr^^^^ 

d« roteH^SScSftiylenhomo besonders bcvotzugi ist Die angegebenen Oewicbuprozente bcz,chen 

peSShX^"S!^HitSScn auch die BarrieUigenschaften der .netallisicxtcn FoUen noch we.ter verbessen 

""S MaB den Grad des Abbaus des Polymeren ist der sogenannte Abbaufaktor A, wclcher die relative Andcrung des 
SchmelzfluBindex naoh DIN 53 735 des Polypropylens, bezogcn auf das Ausgangspolyraere, angibt 

MFll^chmelzfluBindex des Propylenpolymeten vor dcm Zusatz des organischen Pcroxids 
MFI2 = SchmelznuBindex des peroxidisch abgcbauten Ptopylenpolymeren. 

Im allaemeinen licet der Abbaufaktor A des eingesetzten Propylenpolymcren in eincm Bereich von 3 bU 15. vomigs- 
6 K Als oman^he Peroxide sind Dialkylperoxide besonders bevor7.ugt. wobei unter e,nem Alkylrest die ub- 
Th^n gSt^n g3^^.tti J^^^^ verzweigten m^ren Alkylrcste mit bis sechs Kohlensloffatomen verstanden 
werdcnSesonire sind 2S-Dimethyl-2.5-di(t-butyIperoxy)-hcxan oder D^i-butyltK;roMd tevc«u^^ 

T^TM 1 0OS TM h7w as™ E-28) einzusetzen, wobei solchc rail einem Erweichungspunkt von 100 bis I8U ins 
SS.^ iS WC. SrS?^^^^ <te« Harzes in die Folie (z. B. Ein-hneckcn- oder K^ka*>n- 
eflruSrS vTOwei^^ in Form eines Maslerbatches. welches in den Exlruder zugegeben wird. «bhch sind bei- 
Swri^ Ste^^^^^^^^^ dencn 30 bis 70 Gew.-%, vorzugsweise 50 Gew.%. P-Py><^'*<''J.°P°'y^Se^^^^^^^^^^ 
Gew 7^ vorzugswcise SOGcw.-*. Kohlenwasserstoflhatz enthalten sind. Die Angaben in Oew.-% bezieheo sich aut 
das Gesamlgewicht an Propylenpolymer und Kohlenwasserstoffliarz. prHftlha™ fPetroleura- 

Zr gehalten werden. In Abhangigkeit von der Reaktionslempenitur konneo Dinwre. Ttamere oder Oligomete erhalten 

^iSremenharze sind Polymcrisate von Tferpenen. d. h. Kohlenwasserstoffen der FomielCioHis. die in f^' ^^Z^^" 
A^^^^maa^n^ri^n von Pflaioen enthalten sind. und phcnolmodifizierte Ttrpenharze. Als spcneUc Bci- 

Kohlenwasseretoffbarzen kann es sich auch um die sogenannten modifizierien '^^"^^'^^f^^T^^^ 

Kr=;rtSKe2=^^^^^ 

'XSnwTSoffharze werden auBerdem Siyrolhon»polyn»risate. SV^l^P^lr^^-'^-^^Ent^^^^ 
„iopL.y^erisaU..Cyclopentadiencopolymerisat^ 

ob.ihilb 100^ eingesetzt (b« den ungesamgten Polymensatcn ^^df hy'^f v™ 1^°C unSb^r in der Basis- 

Sen sdn S dann die Deckschicht bevorzugt aus einem Genrisch von Polytnaen.einem Co^lymeren oder eincm 
Smo^Sm^mn bcsteht Das gleiche giU fUr die Deckschicht C cincr drei- oder mehrsctachugen Fobe. 
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Die Dcckschicht A (und die Deckschicht C, falls vorhanden) besteht (bestehen) in der Rcgcl ausa-Olefinen mil 2 bis. 
10 Kohlensloffatomcn. 

Im allgemeinen enthalt die Dcckschicht 
ein Propylenhomopolymer oder 
5 cin Copolymer von Elhylen und Propylen Oder 
£thylen und Butylen oder 
Propylen und Butylen oder 

Ethylen und eincm andcren O-Olefin mit 5 bis 10 Kohlenstoffatomen oder 
P^ylen und einem andeien a-Olcfin rait 5 bis 10 Kohlenstoffatomen oder 
10 ein TVipolymer von Elhylen und Propylen und Butylen oder 

Ethylen und Propylen und einem anderen a-Olefin mit 5 bis 10 Kohlenstoffatomen oder 
eine Mischung aus zwei oder mehreren der genannten Homo-, Co- und Terpolymeren oder 

ein Blend aus zwei oder mehreren der genannten Homo-, Co- und Terpolymeren, gegebenenfalls gemischt mit einem 

oder mehreren der genannten Homo-, Co- und Terpolymeren. 
15 Besonders bevorzugt cnth^t die Deckschicht im wesentlichen 

ein Propylenhomopolymer oder 

ein Copolymer von Ethylen und Propylen oder 

Ethylen und Butylen-1 oder 

Propylen und Butylen- 1 oder 
20 cin Tcrpolymer von Ethylen und Propylen und Butylen- 1 oder 

eine Mischung aus zwei oder mehreren der genannten besonders bevorzugten Homo-, Co- und Tferpolymeren oder 

ein Blend aus zwei oder mehreren der genannten besonders bevorzugten Homo-, Co- und Tferpolymeren, gegebenenfalls 

getiiischl mit einem oder mehreren der genannten Homo-, Co- und Terpolymeren, 

wobei tnsbesondere Propylenhomopolymer oder 
25 statistische Ethylen-Propylen-Copolymere mit 

. einem Ethylengehalt von 1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 2 bis 8 Gew.-%, oder 

statistische Propylen-Butylen-l-Copolymere mil 

einem Butylengehalt von 4 bis 25 Gew.-%, bevorzugt 10 bis 20 Gew.-%, jewdls bezogen auf das Gcsamtgewicht des 
Copolymeren, oder 
30 statistische Ethylen-Propylen-B utylen- 1 -Terpolymcrc mit 

einem Ethylengehalt von 1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 2 bis 6 Gcw.-%, und 
einem Butylen- 1-Gehalt von 3 bis 20 Gew.-%, bevorzugt 8 bis 10 Gew.-%, 
jeweils bczogcn auf das Gesamtgewicht des Tbrpolymeren, oder 

ein Blend aus einem Ethylcn-Propylen-Butylen-l-'Iferpolymeren und einem Propylen-Buiylen-l-CZopolymeren 
35 mit einem Ethylengehalt von 0, 1 bis 7 Gew.-% 
und einem Propylengehalt von 50 bis 90 Gcw.-% 
und einem Butylen- 1-Gehalt von 10 bis 40 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Polymerblends, 
bevorzugt sind. 

40 Das in der Deckschicht eingesetzte Propylenhomopolyniere enthaii zum ilberwiegenden Tbil (mindcstcns 90%) Pro- 
pylen und besiizt einen Schmelzpunkt von 140**C oder hoher, vorzugsweise 150 bis 170°C, wobei isotaktisches Homo- 
polypropylen mit einem n-heptanldslichcn Anteil von 6 Gew.-% und weniger, bezogen auf das isotaktische Homopoly- 
piopylen, bevorzugt isL Das Homopolymerc bzw. das in dieser enthaltene Homopolymere hat im allgemeinen einen 
SchmelzfluBindex von 0,5 gllO min bis 15 g^lO min. vorzugsweise 2,0 g/10 min bis 10 g/10 min. 

45 Die in der Dcckschicht eingesetzten vorstehend beschriebenen Copolymeren weisen im allgemeinen einen Schmelz- 
fluBindex von 2 bis 20 g/lO min. vorzugsweise von 4 bis 15 g/10 min. auf. Der Schmelzpunkt liegt im Bereich von 120 
bis 140**C. Die in der Dcck.schicht eingesetzten Terpolymeren haben einen SchmelzfluBindcx im Bereich von 2 bis 
20 g/10 min. vorzugsweise von 4 bis 15 g/10 min. und einen Schmelzpunkt im Bereich von 120 bis MO'^C^ Das vorste- 
hend beschriebene Blend aus Co- und Terpolymeren hat einen SchmelzfluBindcx von 5 bis 9 g/10 min und einen 

50 Schmelzpunkt von 120 bis 150*'C. AUe vorstehend angcgebenen SchmelzfluBindices werden bei 230X und einer Kraft 
von 21,6 N (DIN 53 735) geinessen. 

Gegebenenfalls konnen die Deckschichtpolymeren in der gleichra 'W^^isc wie vorstehend fur die Basisschicht be- 
schriebcn pcroxidisch abgcbaut sein, wobei grundsatzlich die gleichen Pferoxide verwcndet werden. Der Abbaufaktor fur 
die Deckschichtpolymeren licgt im allgemeinen in einem Bereich von 3 bis 15, vorzugsweise 6 bis 10. Auch hier kann 

55 sich der peroxidische Abbau d^ Dcckschichtmaterialien gunstig auf die Barriere nach der Metallisierung auswirkcn. 

Gegebenenfalls konnen der/den Deckschicht/en in gleicher Wcise wie vorstehend fur die Basisschicht beschrieben 
ebenfalls Kohlenwasserslolfharze zugesetzt werden. Die Deckschichten enthallen im allgemeinen 1 bis 40 Gew.-%, ins- 
besondere 2 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 20 Gew.-%, Harz. Ausfiihrungsformen mit harzhaltigen Deckschichten 
sind besonders vorteilhaft bezuglich ihrer Optik wie Glanz und Transparenz. Auch hier kann sich die Zugabe von Koh- 

60 lenwasserstoffharzcn gunstig auf die Barriere nach der Metallisierung der Pollen auswirkcn. Tm allgemeinen sollten 
harzhaltige Deckschichten Antiblockmittel enthalten, um eine gute Maschineng^ngigkeit zu gcwghrlcistcn. 

Die erfindungsgem^ Folie umfafit zuminde.st die vorstehend beschriebene Basisschicht. Als Mehrschichtfolie um- 
fasst sie zumindesiens noch eine Deckschicht A und cventucll noch eine weitere Deckschicht C, Die Deckschicht C isi 
dabei auf der gegenObcrliegenden Seite der Basischicht B angeordnct. Gegebenenfalls kann/kc3nnen auch eine oder meh- 

65 rere Zwischcnschicht/en zwischen der Basis- und der/den Deckschicht/en aufgcbracht werden, 

Bevorzugte Ausfiihrungsformen der Mehrschichtfolie sind dreischichtig. Aufbau, Dickc und Zusammensetzung einer 
zweiten Deckschicht konnen unabhangig von der bereits vorfaandenen Deckschicht gewahlt werden, wobei die zweitc 
Deckschicht ebenfalls eine der vorstehend beschriebenen Polymeren oder Polymermischungen enthalten kann, welche 
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aber nicht mit der der erslcn Deckschicht identisch sein muB. Die zweiie Deckschicht kann jedoch auch andere gSngige 
Deckschichtpolymere enthalten. • a 

Die Dickc der Dcckschichl/cn ist groBcr als 0,1 pm iind Uegt vorzugswcisc im Bcreich von 0.2 bis 5 \inu msbesondere 
0 4 bis 3 urn wobci beidscitige Deckschichten gldch oder verschicdcn dick sein konncn, 

' Die Gesamidicke der erfindungsgemaBen Polyolcfin-Mchrschichtfolic kann innerhalb weiter Grenzen vanieren und 
richtel sich nach dcm beabsichtigien Einsalz. Sie betragt vorzugsweise 3 bis 100 pm, insbcsondere 8 bis 60 pm. wobei 
dieBasisschichtetwa50bis96%derCiesamtfolicndickeausmachl. AfNv / 3 

Die Dichte der FoUe liegt im aUgemeinen bci 0,9 g/cm^ oder dariiber. vorzugsweise im Bereich von 0,9 bis 0,97 g/cm . 

Zur Verbesserung der Hafteigenschaften der Deckschichten kann mindestens eine Oberflachc der Folie corona- oder 
flammbehandelt wcrden, wobei gegebenenfalls die entsprechende Behandiung an beidcn Obcrflachen voigenommen 
wcrdcn und gleich oder verschieden sein kann. 

Urn besdmmte Eigenschaften der erfindungsgemaBen PolyolcfinfoUc noch weiter zu verbessem, konnen sowohl die 
Basisschicht aLs auch die Deckschicht/cn wcitere Zusatze in ciner jeweils wirksamen Menge. enthalten, vorzugsweise 
Antislatika und/oder Antiblockmittel und/oder Gleitmittel und/oder Stabilisatoren und/oder Neutralisationsimttcl, die 
mil den Propylenpolvmercn der Basisschicht und der Deckschichi/en vertragUch sind, mit Ausnahme der Anublockmit- 
tel die im aUgemciTOn unvertragUch sind. AUe Mengenangaben in der folgenden Ausfiihrung in Oewichtsprozent 
(Gew -%) bczichen sich jeweils auf die Schicht oder Schichten, der oder denen das AddiUv zugeseut sein kann. 

Bevorzugte Andstatika sind Alkali-alkansulfonate, polyethermodifizicrte. d. h. ethoxyiierle und/oder propoxylicrtc 
Polydiorganosiloxane (Polydialkylsiloxane, Polyalkylphenylsiloxane und dergleichen) und/oder die im wcscntlichen g^ 
radkeideen und gesatiigten aliphatischen. tertiaren Amine mit einem aUphatischen Rest nut 10 bis 20 Kohlenstott- 
aiomen, die mit .Hydroxy.(CL-C4)-alkyl-Gruppcn substiiuiert sind, wobei N J4-bis-(2-hydroxyethyl).alkylanimc mit 10 
bis 20 Kohlenstofifetomen. vorzugsweise 12 bis 18 Kohlensloffatomen, im Alkyhrest besondcrs geeignet sind. Die wirk- 
same Menge an Antistalikum Uegt im Bereich von 0.005 bis 0,5 Gew.-%. Des weiteren wird Glycennmonostearat m ei- 
ncr Menge von 0,005% bis 0,5 Gew.-% bevorzugt als Antistatikum eingesctzl, Zur Erreichung guter Bameiewerte und 
ciner guten Metallhafteung ist es zweckmaBig, so gut wie moglich auf Antistatika zu verzichten. 

Geeignete Antiblockniitlel sind anorganische Zusat7.stoffc wie Siliciumdioxid, Calciumcarbonat, Magnesiumsihcat, 
AluminiumsiHcai, Calciumphosphat und dergleichen und/oder unvertragUche organische Polymensate wie Polyamidc 
Polyester Polycarbonate und dergleichen, bevorzugt werden Benzoguanaminformaldehyd-Poiymerc, SiUciumdioxid 
und Calciumcarbonat. Die wirksame Menge an Antiblockmittel Uegl im Bereich von 0,001 bis 2 Gew.-%. vorzugsweise 
0 01 bis 0,8 Gcw.-%. Die mittlere IbilchengrOBe Uegl zwischen 1 und 6 jim, insbcsondere 2 und 5 Mm, wobei leilchen 
mit einer kugclfdrmigen GestalU wie in der EP-A-0 236 945 und der DB.A-38 01 535 beschrieben, besonders geeignet 
sind. Bevorzugt werden die Antiblockmittel den Deckschichten zugcsetzt. „ - t» 

Gleitmittel sind hdhere aUphatischc Saureamidc, hoherc aliphadsche Saureester, Wachse und MctaJlseifen sowie Po- 
lydimethylsiloxane. Die wirksame Menge an Gleitmittel liegt im Bereich von 0,001 bis 3 Gew.-%, vorzugswcisc a(X)2 
bis 1 Gew.-%. Besonders geeignet ist der Zusatz von haheren aliphatischen Saureanuden im Bereich von 0,UU1 bis 
0,25 Gew .% in der Basisschicht und/oder den Deckschichten. Bin insbcsondere geeignetcs aUphaUsches i>aur?annd ist 
Erucasaureamid. Zur Hmelung guter Barrierewerte und einer guten Metallhaflung ist cs zweckmaBig, auf Oleiuiullel 

weitgchend zu verzichten. „ . . « , j j « 

Als Stabilisatoren kOnnen die ubUchen stabilisieiend wirkendcn ^fcrbindungen fiir Bthylen-, Piopylen- und andcre a- 
Olefinpolymere eingeselzt weiden. Deren Zusatzmenge liegt zwischen 0.05 und 2 Gew.-%. Besonders geeignet sinrt phc- 
nolische StabiUsalorcn, Alkali-ZErdalkaUstearate und/oder Alkali'/Erdalkalicarbonate. ^ ^ 

PhenoUsche StabiUsatoren werden in ciner Menge von 0,1 bis 0,6 Gew.-%, insbcsondere 0,15 bis 0,3 Cjew.-%, und rmt 
einer Molmasse von mehr als 500 g/mol bevorzugt. Pentaerythrityl-Tetrakis-3-(3,5-di-TertiM>utyl-4-Hydroxy^ 
Propionat oder l,3,5-Trimethyl-2,4.6-tris(3,5-di-Tfertiarbutyl-4.Hydroxybenzyl)bcnzol sind besonders vorteilhaft 

Ncutralisationsmittel sind vorzugsweise Calciumstearat und/oder Calciumcarbonat einer nuttleren TeilchengroBe von 
hochstens 0,7 pm, einer absoluten TeUchengroBe von kleiner 10 pm und einer spezifischcn OberflSche von mindestens 

"^^zZir^lraelung der genannten Folieneigenschaftrai, insbesondere den Penneationswerten nach MetalUsicnjng der Fo- 
lien, hat es sich darUbcr hinaus als giinstig crwiesen, wenn die Folienoberflachen entsprechende Bigcnschaften und To- 
pographicn aufweisen. FUr die hier beschriebenen Folien ist es von V>rteil, wenn zumindestens eine der beiden Fohen- 
obcrflachen durch die folgenden Parameter beschreibcn werden kann 

a) mittlere Rauhigkeit R« 

b) Hafl-/Gleitrcibung p dicser Seite gegen sich sclbst und durch die 

c) Anzahl der Erhebungen/Vorsprunge N/nun^. 

Vorteilhaft ist cs, wenn die Folic so ausgebildet ist, daB auf dieiser zuvor genannten Deckschicht 

a) der R«- Wert zwischen 20 und 300 nm 

b) die Haft-/Glatreibung pc dieser Schicht gegen sich sclbst kleiner als 0.55 und 

c) die Anzahl der Erhebungen/Vorsprunge N/mm^ durch die Gleichungen 

Ah2-Bh2 • logh/pm<No/nim^< Ah3-Bh3 ■ logh/pm (1) 

0,05 pm < h < 1,0 pm 

Ah2 = -U000 

Bh2 = 3,70 

Ah3 = 2,477; 

Bh3 = 2,22 
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Ad2-Bd2 • log d/^m < Nc/mm^ < Ad3 - B,tt • logd/pm (2) 
0^ }im< d < 10 pm 
Ad2= 1,700; 
5 Bd2 = 3,86 

Ad3 = 4.700; 
. Bd3 = 2.70 

ausgedriickt wird. 

10 In einer bevorzugtcn Ausfiihrungsform liegt der Ka-Wert zwiscben 30 und 250 nm und insbesondeie zwischen 35 und 
200 nm. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist die Haft'/Gleitieibung dieser Schicht gegen sich selbst kieiner ais 0*50 
und insbesondere kieiner als 0,40. 

Tn einer bevorzugten Ausfiihrungsforni besitzen die Konstanten Ah2 bis Bh2 der Gleichung (1 ) die Werte Ah2 = - 0,523, 
15 Bh2 = 3,523, At,3 = 2,300 und Bj,3 = 2, 3, in einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform die Wcrte Ah2 = 0,00, Bh2 = 
3,300, Ah3 = 2,000 und Bh3 = 2,400 und ganz besonders bevorzugt die V/eii^ A\a = 1»420. Bh2 = 2,500. Aha = 2,000 und 
Bh3 = 3,000. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform besitzen die Konstanten Ad2 bis der Gleichung (2) die Wene Ad2 = 2,00, 
Bd2 = 3,630, Ad3 = 4,40 und Bds = 2,70, in einer bevorzugtcn Ausfiihrungsform die Werte Aj^ = 2,400, B(j2 = 3,720, Aa3 = 
20 4,000 und Bd3 = 2,600 und ganz besonders bevorzugt die Werte A<i2 = 3,400, B^z = 2,400, Ad3 = 4,000 und Bd3 = 3,300. 

Flir die hier beschriebenen Folien hai es sich dartlber hinaus als zweckmaBig erwicscn, wenn die Polienoberflache. die 
im nachhinein metallisiert oder mit oxydischen Matehalien beschichlet wird, folgender Bedingungen gehorcht: 

log N/nun2< 1,4-2.5 • logh/pm (3) 
25 mil 0,05 fun < h < 1,00 |am 

log N/mm^ < 3,4 2,4 • log d/pm (4) 
mit 0,2 jjm < d < 10 
N in Anzahl/mm^ 
30 h in pm 
d in pm. 

Zwischen der Basisschicht und den I>eckschicht(en) kann sich gegebencnfklls noch cine Zwischenschicht befinden. 
Diese kann wiederum aus den filr die Basisschichten beschriebenen Polymeren bestehen. In einer besonders bevorzugten 
35 Ausftihrungsform besteht sie aus dem fur die Basisschicht verwendeten Polyptopylen. Sie kann auch die beschriebenen 
(iblichen Additive enthal tcn. Die Dicke der Zwischenschicht ist im allgemeinen gr56er als 0,3 und liegt vorzugswcisc 
im Bereich von 0,5 bis 15 pm, insbesondere im Bereich von 1,0 bis 10 pin und ganz besonders bevorzugt iiii Bereich von 
1 ,0 bis 5 pm, 

Bei der besonders vorleilhaften dreischichtigen Ausfuhrungsfonn der erfindungsgemaJien Folic ist die Dicke der 
40 Deckschichl(cn) A (und C) im allgemeinen groBer als 0,1 \im und liegt aUgemein im Bereich von 0,2 bis 3,0 pm, vortcil- 
haft im Bereich von 0,2 bis 2,5 |jm, insbesondere im Bereich von 0,3 bis 2 pm und ganz besonders bevorzugt im Bereich 
von 0,3 bis 1,5 |im. wobci die Deckschichten A und C gleich oder verschieden dick sein kikinen. 

Die Brfindung betrifft wcitcrhin ein Verfahren zur Herstellung det: erfindungsgemSlSen Mehrschichtfolie nach dem an 
sich bekannten Coextrusionsverfahren. 
45 Im Rahmen dieses Verfahrens wird so vorgegangcn, daB die den einzehien Schichten der Folic entsprechenden 
Schmelzen durch cine Flachdiise coexirudiert werden, die so erhaltene Folic zur Vcrfestigung auf einer oder mehreren 
Walze/n abgezogen wird, die Folic anschlieBend biaxial gestreckl (orientiert), die biaxial gcstreckte Folie thermofixieri 
und gegebcncnfalls an der zur Coronabehandlung vorgesehenen Oberflachenschicht coronabehandclt wird. 

Die biaxiale Streckung (Orientierung) wird im allgemeinen aufeinanderfolgend durchgeftihrt, wobei die aufcinandcr- 
50 folgende biaxiale Streckung, bei der zucrst langs (in Maschinenrichtung) und dann quer (senkrecht zur Maschinenrich- 
lung) gestreckt wird, bevorzugt ist. 

Zunachst wird wxe beim Coextrusionsverfahren ublich das Polymere bzw. die Poiymermischung der einzelnen Schich- 
ten in einem Extruder kompriiniert und verflfissigt, wobei die gegebenenfalls zugesetztcn Additive bereits im Polymer 
bzw. in der Poiymermischung enthalten sein konnen. Insbesondere die Harze werden bevorzugt in Form cines Mastcr- 
55 batches zugegcbcn. Die Schmelzen werden dann gleichzeitig durch eine Flachdiise (Breitschlitzdusc) geprcBt, und die 
ausgepreBte mehrschichtige Folic wird auf einer oder mehreren Abzugswalzen abgezogen, wobei sie abkQhlt und sich 
verfestigt. 

Die so erhaltene Folie wird dann langs und quer zur Extrusionsrichtung gestreckt, was zu einer Orientierung der Mo- 
lekiilketten fuhrt Das Langsstrecken wird man zweckmaBigerwcise mit Hilfe zweier entsprechend dem angestrebten 
fin StreckverhHltnis verschieden schnellaufender Walzen durchfQhren und das Qucrstrecken mit Ililfe eines entsprechenden 
Kluppenrahmens. Die erfindungsgemafien Langsstreckungsverhgltnisse sind 4,0 bis 9, vorzugswcise 4,5 bis 8,0. Dem- 
entsprechend sind auch die Querstreckverhaitnisse zu wShlen. >forzugsweise ergibt sich hier ein Bereich von 5,0 bis 1 1 ,0. 

An die biaxiale Streckung der Folic schlieBt sich ihre Thermofixierung (Warmebehandlung) an, wobei die Folie etwa 
0,1 bis 10 s lang bei einer Temperatur von 100 bis 160X gehaltcn wird. AnschlieBend wird die Folie in Ublicher Weise 
65 mit einer Aufwickeleinrichtung aufgewickelt. 

Es hat sich als besonders giinstig erwiesen, die Abzugswalze oder - walzen, durch die die ausgepreBte Folie abgekiihlt 
und verfestigt wird, durch einen Heiz- und Kiihlkreislauf bei einer Temperatur von 10 bis 100**C vorzugsweisc 20 bis 
70*'C, zu haltcn. 
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Die Teraperaturen, bei dencn die Langs- und Querstreckung durchgefUhrt werden, k5nnen in einem rclativ groBcn Bc- 
reich variieren und richten sich nach der jeweiUgen Zusammenseizung der Basis- und der l^eckschichlmischung^^^ 
nach den gewunschtcn Eigenschaften der Folie. Im allgemeinen wird die LSngsstreckung voraugswcisc bei 80 bis 150 C 
und die Querstreckung vorzugsweise bei 120 bis 170*C durchgefUhrt ^ ^ r.^ u i a tj^u. ^ 

GegebcncnfeUs kannAtfinnen wie oben erwahnt nach der biaxiaien Strcckung eme oder beide Oberfliche/n der Fohe 5 
nach eincr der bekannten Methoden corona- oder nammbchandcll werden. Die Behandlungsintensuat liegl iiii allgemei- 
nen im Bereich von 37 bis 50 mN/m, vorzugsweisc 38 bis 45 mN/m. ^ ^. ^ . ^ ■ i i-, w ^ ^j. 

Bei der Coionabehandlung wird zweckmaBigerweise so vorgegangen. daB die FoUe zwischen zwei als Elektroden dic- 
nenden Leilcrclemenlen hindurchgefUhrt wird, wobei zwischen den Elektroden eine so hohe Spannung, mcist Wechsel- 
spannune (etwa 5 bis 20 kV und 5 bis 30 kHz), angelegt isl, daB Spriih- oder CoronacnUadungcn stattfinden kCnnen. lO 
Ourch die Spruh- oder Coronaendadung wird die Luft oberhalb der FoUcnobcrflachc ionisiert und reagien mit den Mo- 
lekulen der FoUenoberfiache, so daB polare EinUgerungen in, der im wescntlichcn unpolaren Polymermatnx enlstehen. 

Ftir eine Flammbehandlung mit polarisieiter Hamme (vgl. US-A-4,622.237) wird eine elektnsche Oleichspannung 
zwischen einem Brenner (negati ver Pol) und eincr Kuhlwalze angelegt. Die H6he der angelegien Spannung betragt zwi- 
schen 400 und 3 006 V, vorzugsweisc licgt sie im Bereich von 500 bis 2 000 V. Durch die angelegte Spannung crtiaken 15 
die ionisierten Atome cine erhohte Beschleunigung und treffen mit groBerer kinetischer Energie auf die Polymeroberfla- 
chc Die chemischcn Bindungen innerhalb des Polymermolekuls werden leichter aufgebtochcn, und die Radika^bildung 
echt schneller vonstatten. Die thermische Belastung des Polymeren ist hierhci wcitaus gennger als bei der S»tandard- 
flammbehandlung, und es kOnnen Folien erhaltcn werden, bei denen die Sicgeleigenschaften derbehandelten Scite sogar 
bessersindalsdiejenigendernichtbehandeltenSdte, . . u • j u ^™ iiyr«t* 

Bei einer MetalUsierung der Folic besteht die Metallschicht bcvorzugt aus Alummium. Doch sind auch andere Mate- 
riaUen geeignet, die sich in Fbim einer dUnnen. zusammenhSngenden Schicht aufbringen lassen.^sbesondere ist z. B 
Silizium geeignet. welches im Veigleich zu Aluminium eine transparenle Barriereschicht eigibt. Die oxidische Schicht 
bcstcht bevorzugt aus Oxiden von Elementen der E., ID. oder IV. Hauptgnippe des Pcriodensystems msbesondere Oxi- 
den des Magnesiums, Aluminiums oder SiUciums. Aligemein werden solchc mctaUischen oder oxidischen Matenalien 25 
verwendet, die bei verminderlem Druck bzw. im Vakuum aufgebracht werden konnen. Die Dicke der aufgcbrachten 

Schicht betragt aligemein 10 bis 100 nm. « ^ ,. i • ui_ ^-^a 

Bin Vorteil der Erfindung besteht darin, daB die HcrsteUungskosten der erfindungsgemaSen Fohe veigleichbar sind mil 
denjenigen nach dem Stand der Technik. Die sonsdgea verarbeitung^ und gebrauchsrelevanten ^^^^^ 
dungsgemaBen Folic bleiben im wesentHchen unve^dert oder sind sogar vcrbessert, Danebcn ist bei der Herstellung 30 
der Folic gcwahrldsiet, daB das Regenerat in einer Konzentration von 20 bis 50Gew.-% bezogen auf das Oes W- 
wicht der FbUe, wieder verwendet werden kann, obne daB dabci die physikalischen Eigenschaften der Fohe nennenswert 

"^KS cSt'^cSe^^ zur \ferpackung von lichl- und/oder luftempfindlichen Nahrungs. und GenuBmit- 

ZusaramengefaBt zeichnet sich die crfindungsgemaBe Folie dadurcb aus. daB sie eine hervonagendc Saueistoffbar- 
riere hal, nachdetn sic molalUsiert oder mil oxidischen Materidlien beschichtet worden isL AuBcrdcmbesilzl sie das ge- 
wunschle eute Verarbeitungsverhaiten und zeichnet sich durch cinen hcAen Glani und eine mednge TWJbung aiw. 

Der Gl^ der Folie ist gtOBer als 120. In einer bcvonugtcn Ausfahrungsform bett^t der Olanz mehr ais 125 und in 
eincr besonders bevor^ugten Ausfllhningsform ii«hr als 130. Die FoUe eignet sich daher msbesondere fiir die Bedmk- 40 
ttung Oder fOr die MetalUsiening. Der hohe Clanz der FoUc ttbotragt sich auf den Druck oder die aufgebrachte Metall- 
schicht und vedeiht somit da: FoUe das gewoUtc werbewirksame Aussehen. . J c «• 

me TWbung der Folie ist kleiner als 3,0. In einer bevorzugten AusfUhrungsform betrSgt die TViibung der Fohe weniger 
als 2,5 und in eincr besonders bevorzugtenAusfUhrungsfonnweiuger als 20. , it „ „-2 h-i K»r-i as 

Die Folie bcsitzt eine Sauerstofifbarriere von kleiner aU 30 g m"^ d-> bar"*, vorzugswcKC Ueiner a^s 27 g m (T by 4$ 
und besonders bevorzugt kleiner als 23 g n."^ d"' bar"', nachdem sic auf der FolienoberiUche A inetalhsiert worien ist. 

Der Reibungskoeffizient auf zumindestens eincr Folienobcrflache ist kleiner als 0.6. In einer bevorzugten AusWh- 
rungsfonn bet^gt der Reibungskoeffizient der Folie don weniger als 0,55 und in einer besonders bevorzugten Ausflih- 

™lfe n™h3nL*™dte CTtibelle 1) fe&t die wichtigsien erfindungsgeniiiBen Folieneigenschaftcn noch einmal zu- 50 
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Zur Charakterisierung der Rohstoffe und der Folien wurden die folgenden MeBmethoden benutzu 

(l)OpascheDichte 

Zur Messung der opiischen Dichle wurdc das Densitometer Macbeth TD-904 von Macbeth (Division of Kollnioigcn 
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Instruments Corp.) eingesetzt. Die optische Dichtc ist definieri als OD = - Ig I/Io. wobd I: die Intensitat des eingestrahl- 
len Lichtes, Iq: die Intensitat des ausgcstrahlten Lichies und I/Io: die TVansmission bedcuten. 

(2) SauerstofiTbarriere 

Die Messung der Sauersloffbarriere an den metaUisierten Folien erfolgtc mil ekiem OX-TRAN 2/20 von Mocon Mo- 
dem Controls (USA) entsprechend DIN 53 380, Teil 3. 

(3) Bestimmung der planarcn Orienderung delta p 

Die Bestimmung der planaren Orienderung erfolgt Qber die Messung der Brechungsindizes mil dem Abbe-Refrakto- 
meter nach der intemen Betriebsvorschrift 24. 

Probenvoibereicung 



s 
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IS 



ProbengroBc: Probcnlange: 60 bis lOO mm 
Probenbreite: cntsprichl Ptismenbreite von 10 nun 

Zur Bestimmung von hmd ^rid Ua ( = dnd) muB die zu mcssende Probe aus der Folic ausgeschnitten werden, bei der die 
Laufkannte der Probe exakt mit der TD-Richtung ubereinstimracn muB. Zur Bestimmung von otd und n© ( = n^o) "^"^ 20 
die ZU messende Probe aus der FoHe ausgeschnitten werden, bei der die Laufkannte der Probe exakt mit der MD-Rich- 
tung ubereinstimmen muB. Die Proben sind aus der Mitte der Fblienbahn zu entnehmen, Es ist dafiir Sorgc zu tragen, daB 
das Abbe-Refraktomclcr eine Temperatur von 23°C hat. 

Auf das vor der Messung gut gesSuberte untere Prisma wird mit HiUe eines Glasstabcs ein wenig Dijodmethan (N = 
1,745) bzw. Dijodmethan-Bromnaphthalin-Oemisch aufgetragen. Der Brechungsindex des Gemisches muB groBer als 25 
1 ^685 sein. Darauf wird zuerst die in TD-Richtung ausgeschnittene Probe aufgelegl, so daB die gesamte Prismenoberfla« 
che bedeckt isL Mit Hilfe eines Papiertaschentuches wird nun die Folic fest auf das Prisma aufgebugelt, so daB die Folie 
fest und glatt aufliegt Die uberflussige Fliissigkcit muB abgesaugt werden. Danach wird ein wenig von der MeBfltissig- 
keit auf die Folie getropft. Das zweite Prisma wird herunteigeklappt und fest angedriickt. Nun wird mit Hilfe der rechten 
Randelschraube die Anzeigeskala soweit gedreht, bis im Bereich 1,62 bis 1,68 ein Ubeigang von hell auf dunkel im 30 
Sichtfenstcr zu sehen ist Ist der Obergang von heU auf dunkel nicht scharf , wird mit Hilfe der oberen Randelschraube die 
Farben so zusammengefUhrt, daB nur eine helle und eine dunkle Zone sichtbar ist. Die scharfe Ubeigangslinie wird nut 
Hilfe der unteren Randelschraube in den Kreuziingspunkt der bciden (im Okular) diagonalen Linien gebracht. Dcrnun m 
der MeBskala angezeigte Wert wild abgelesen und in das McBprotokoll eingetragen. Dies ist der Brechungsindex m Ma- 
schinenrichtung nuD- Nun wird die Skala nut der untcren Randelschraube soweit verdreht, daB der im Okular sichtbare 35 
Bereich zwischen 1.49 und 1,50 zu sehen ist. Jetzt wird der Brechungsindex in Oa bzw, und (in Dickennchtung der FoUe) 
enniuelt. Damit der nur schwach sichtbare Obergang besser zu sehen ist, wird auf das Okular eine Polarisationsfolie ge- 
legt Diesc ist solange zu drehen, bis der Ubergang deutlich zu sehen ist. Es gilt das gldche wie bei der Bestimmung von 
HMD 1st der Obergang von heU auf dunkel nicht scharf (farbig), dann werden mit Hilfe der oberen Randelschraube die 
Farben zusammengefiihrU so daB ein scharfer Ubergang zu sehen ist Diese scharfe Ubergangslinie wird mit Hilfc der un- 40 
leren Rflndelschraube in den Kreuzungspunkt der bciden (^agonalen linien gebracht und den auf der Skala angezeigten 
Wert abgelesen und in die Tabelle eingetragen. 

AnschlieBend wild die Probe gedreht und die entsprechenden Brechungsindizes umd und Ua ( = hnd) der anderen 
Oberflachenseite gemcsscn und in eine entsprechende Tabelle eingetragen. 

Nach der Bestimmung der Brechungsindizes in MD-Richtung bzw. in Dickcnrichtung wird der in MD-Richtung her- 45 
ausgeschnittene Probenstreifen aufgelegt und entsprechend die Brechungsindizes Otd und n^ ( = und) bestimmt Der 
Streifen wird umgedreht und die Werte fiir die B-Seite gemcsscn. Die Werte filr die A-Seite und die B-Scite werden zu 
mitUeren Brechungswerten zusammengefesst. Die Orientierungswerte werden dann aus den Brechungsindizes nach den 
folgenden Formeln bercchnct: 

deltan = omd - dtd 

delta p = (HMD + nTD)/2 - nj^ 

n^v = (hmd + DJD + nND)/3 

(4) Reibung ^5 
Die Reibung wurde nach DIN 53 375 bestimmt Die Reiburigszahl vinuxde 14 'Rgc nach der Produkdon gemessen. 

(5) Oberflachenspannung 

60 

Die Oberflachenspannung wurde mittels der sogenanntcn Tintcnmcthode (DIN 53 364) bestimmt 

(6) TrUbung 

Die Triibung der FoUe wurde nach ASTM-D 1003-52 gemessen. Die Triibungsracssung nach H5U wurde in Anleh- 65 
nung an ASn>/I-D 1003-52 bestimmt. wobei jedoch zur Ausnutzung des optimalen MeBbereichs an vier ubereinander- 
licgenden Folienlagen gemessen und ansteUe ciner 4E-I-ochblcndecine 1^-Spaltblende eingieseizl wurde. 



9 



DE 198 42 376 A 1 

(7) Glanz 

Der Glanz wurde nach DIN 67 530 bestimmt. Gemessen wurdc dcr Rcflckiorwcrt ats opUsche KenngroBc fur die 
Obernache einer Folic. Angelehnt an die Normen ASTM-D 523-78 und ISO 2813 wurde der Einstrahlwinkcl mit 20° 
5 Oder 60** eingestellt. Ein Lichlstrahl trifft unier dem eingestellten Einstrahlwinkcl auf die ebene PrUfflache und werden 
von dieser reflcktieit bzw. gestreut. Die auf den photoelekuronischen Empfanger auITalleDden Lichtstrahlco werden als 
proportionale clektrische Gr56e angezeigt. Der ^feBwert ist dimensionslos und mufi mit dem Einstrahlwinkel angegeben 
werden. 

10 (8) Bestimmung der KomgrdBen auf FoLienobcrfiachcn 

Die Bestimmung der GroBenverteilung von Antiblockmittelteilchen (Komgr^Benver teilung) auf Folienoberflachen 
erfolgt mit einem Rasterelektronenmikroskop (z. B. DSM 982 Gemini, Fa. Leo GmbH (Zeiss)) Verbindung mit einem 
Bildanalysensystem. Die gcwahltcn VcfgroBerungen waren in alien Fallen 1700 fach. 

15 Filr diese Messungen werden Folienprobcn flach auf einen Probenhaltcr aufgebracht. AnschlieBend werden diese un- 
ter einem Winkel a mil einer dtinnen Metallschicht (z. B. aus Silber) schrdg bedampft. Dabci ist a der Winkel zwischen 
Probenoberflache und der Ausbreitungsiichtung des Metaildampfes. Durch diese Schnigbedampfung cntstcht an den An- 
tiblockmittelteilchen ein Schattenwurf. Da die Schatten noch nicht elektrisch leitfShig sind, kann die Probe anschlieBend 
noch mit einem zweiten Metall (z. B. Gold) bedampft werden, wobei der Metalldampf dabei senkrechl auf die Protaen- 

20 oberflache auftriflft. 

Die so praparicrtcn probcnoberflachen werden in einem Rasterelektronenmikroskop (REM) abgebildet. Die Schatten 
der Antiblockmittelteilchen sind infolge des Materialkontrastes sichtbar. Die Probe wird im REM so orientiert, daB die 
Schatten parallel zum unteren Bildrand (x-Richtung) verlaufen. In dieser EinstcUung werden REM-Rilder angefertigt 
und in ein Bildanalysesyslem ubertragen. Mit diesem Bildanalysesystem werden nun die Langen der Schatten (in x- 
25 Richtung) und ihre maximale Ausdehnung in y-Richtung (parallel zum senkiechten Bildrand) vermessen: 

Der Durchmesser D der Antiblockmittelteilchen in Hdhe der Ptobenoberflliche ist gleidi der maximalen Ausdehnung 
dcr Schatten d in y-Richtung. Die Hohe der Antiblockmittelteilchen, gemessen ab der Folienoberflache enechnel sich 
aus dem Bedampfungswinkel a und der Schattcnlange L und unter Kenntnis der fur die REM-Abbildung gew^hlten \^r- 
grdBerung V zu: 

30 

h = (tan(a) ♦ L)V 

Um cine gcnugcnd hohe statistische Sicherheit zu errdchen, werden cinige tausend Antiblockmittelteilchen vermes- 
sen. FUr die Durchmesser und Hdhcn der Teilchen werden dann mit Hilfe der bekannten statistischen Methoden Haufig- 
3$ keitsverteilimgen erstellL FUr den Teikhendurchmcsser D wird dazu eine Klassenbreite von 0,2 \im und fiir die Teilchen* 
hohe b eine Klassenbreite von 0,05 ^m gew^lt. 

(9) Rauhigkeit 

40 Die Rauhigkeit R<j dcr Folic wurde nach DIN 4768 bci einem Cut-ofiF von 0,25 mm bestimmt. 

(10) SchmelznuBindcx 

Der SchmelzfluBindex wurde in Anlehnung an DIN 53 735 bei 21,6 N Belaslung und 230 C bzw. bei 50 N Bclastung 
45 und 190**C gemessen. 

(1 1 ) Schmelz^unkt 

DSC-Messung. Maximum der Schmelzkurve, Aufheizgeschwindigkcil 20 (7min. 

50 

Beispiel 1 

£s wurde durch Cocxtrusion und anschlieBende stufenweise Orientierung in Langs> und Querrichtung eine transpa- 
rente zweischichtige Folic mit AB-Aufbau imd einer (jcsamtdicke von 20 ^m hergcsteilt. Die Dicke der jewciligen 
55 Schichten ist der Tabelle 2 zu entnehmen. 
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Deckschicbt A, Mischung aus 
84(X)Gew.-% IsolaklischesPolypropyleamiteinemMR von4g/10niin 

1 6 00 Gew -% Masterbaich aus 99,0 Gcw.-% Polypropylen mit dnem MR von 4 g/10 min und 0,5 Oew,-% 

Sylobloc 44 (kolloidales SiQz der Fa. Grace) und 0,5 Gew.-% AerosU TT 600 (kettenarliges 
Si02 der Fa. Degussa) 

Basisschicbt B 

89,8 Gew.-% Polypropylen mit einem MTI von 4 g/lO min 

0,2 Gew,-% N,N-bis-ethoxyalkylamin 

1 0 00 Gew -% Masterhatch aus 99,0 Gew.-% Polypropylen mit einem MFl von 4 g/IO min und 0,5 Gew;-% 

Sylobloc 44 (koUoic^s Si02 der Fa. Grace) und 0,5 Gew.-% AcrosU TT 600 (keiicnarugcs 
Si02 der Fa. Degussa) 

Die Herstellungsbedingungen in den einzclncn Verfahrensschrilten waren: 



Beisp!iel2 



10 



In ahnUcher Weise wie in Beispicl 1 wurde durch Cocxtrusion und anschUeBende stufenweise Orientierung in Langs- 
und Querrichtung einc uransparente drcischichtigc Folic mit ABA-Aufbau und einer Gesaintdicke von 20 pm hergcsteUt. 



L5 



Extrusion: 


Temperaturen A-Schicht: 


270 X 


20 




B-Schicht; 


270**C 






Temperatur der Abzugswalze: 


30 °C 


25 




Dusenspaltweite: 


1 mm 




Temperatur der Abzugswalze; 


30 




Langsstreckung: 


Temperatur: 


80 - 140 


30 




LSngsstreckverhaltnis: 


5,0 




Querstreckung: 


Temperatur: 


160 


35 




Querstreckverhaltnis: 


10,0 




Fixiemng: 


Temperatur: 


150 X 




Dauer: 




2s 


40 


Die Folie zeichnet sich durch sehr gute optische Eigenschaften und durch ein 


gules Vcrabcitungsverhalten aus (vgi. 





Tabelle 3) 

Nach HersleUung der Folie (nach dicsem Beispicl und alien folgcnden Beispielen) wurde diese auf der A-Seite in ei- 
nem indusuiellen Metailisiercr mit Aluminium unter Vakuum bcdampft. Die Beschicbtungsgeschwmdigkeit betnig 8 45 

m/s und die optische Dichtc 2,6. , ^ r*. j u 

Die Folie hatte die gcforderle hohe Sauerstofifbarriere. Der FoUenaufbau und die erzieltcn Eigenschaften dcrart heige- 

stolltcr Folien and in den Tabellen 2 und 3 dargesielli. 
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Deckschicht A, Mischung aus 
84,00 Gew.-% Isotaklischcs Polypropylen mit cincm MFl von 4 g/lQ min 

1 6,00 Gew.-% Masterbatch aus 99,0 Gew.-% Polypropylen mil einem MFl von 4 g/1 0 min und 0,5 Gew.-% 

Sylobloc 44 H (kolioidales SiOj der Fa. Grace) und 0^ Gew.-% Aerosil TT 600 (kettenartiges 
SiOa der Fa. Degussa) 

Basisschicht B 

89,8Gew.-% Polypropylen mit einem MR von 4 g/10 min 

0^ Gew.-% N,N-bis-ethoxyaikylamin 

IS Die Verfahiensbedingungen waren fiir allc Schichtcn wie in Beispiel 1 gew^hlt 

Beispiel 3 

In ahniicher Weise wic in Beispiel 2 wurdc durch Coextrusion und anschlieBende stufenweise Orientierung in T^Sngs- 
20 und Querrichtung eine transparente dreischichtige Folic mit ABC-Aufbau und einer Gesamtdicke von 20 pui heigesiellu 
Im Vcrglcich zu Beispiel 2 wurde nur die Deckschicht A geandert. 

Deckschicht A, Mischung aus 

^ 96,0 Gew.-% Isotaktisches Polypropylen mit einem MFl von 4 g/10 min 

4,00 Gew.-% Masterbatch aus 99,0 Gew.-% Polypropylen mit einem MFl von 4 g/10 min und 0,5 Gcw.-% 

Sylobloc 44 H (kolioidales Si02 der Fa. Grace) und 0J5 Ogw.-% Aerosal TT 600 (kettenartiges 
Si02 der Fa. Degussa) 



30 



3S 



40 



Deckschicht C, Mischung aus 
84,00 Gcw.-% Isotaktisches Polypropylen mil einem MR von 4 g/lO min 

16,00 Gcw.-% Masterbatch aus 99,0 Gcw.-% Pblypropylcn mit einem MR von 4 g/lO min und 0,5 Gew.-% 

Sylobloc 44 H (kolioidales SiQ2 der Fa. Grace) und 0,5 Gew.-% Aerosil TT 600 (kettenartiges 
Si02 der Fa. Degussa) 

Die Vcrfahrcnsbedingungen waren fiir allc Schichtcn wie in Beispiel 1 gewahll. 

Beispiel 4 



In iihnlicher Weise wie in Beispiel 2 wurde durch Coextrusion und anschlieBende smfcnwcisc Orientierung in Langs- 
und Querrichtung eine transparente dreischichtige FoUe mit ABC-Aufbau und einer Gesamtdicke von 20 pm hergestcUt 
4S Im Vergleich zu Beispiel 2 wurde nur die Basisschicht A geandert. 

Deckschicht A, Mischung aus 

99,0 Ge\v.-% Polypropylen mit cincm MFl von 4 g/1 0 min 

1,00 Gew.-% Masterbatch aus 99.0 Gew.-% Polypropylen mit einem MR von 4 g/lO min und 0,5 Gew.-% 

Sylobloc 44 H (kolioidales SiOi dor Fa. Grace) und 0,5 Gew.-% Aerosil TT 600 Occttcnartiges 
Si02 der Fa. Degussa) 

SS Beispiel 5 

£s wurde durch Coextrusion und anschlieBende stufenweise Orientierung in Langs- und Querrichtung cine transpa- 
rente dreischichtige Folie mit ABC-Aufbau und einer Gesamtdicke von 20 pm hergestellt. Im Vergleich zu Beispiel 3 
wurde nur die Bedingungcn in der Langsstreckung geandert, 
60 Die HcrstcUungsbcdingungen in den einzelnen Verfahicnsschritten waren: 
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Extrusion: 



Temperaturen 



A-^chicht:270 
B-Schicht:270 



Langsstreckung: 

Querstreckung: 

Fixierung: 
Dauer: 



Temperatur der Abzugswaize: 

Dusenspaltweite: 

Temperatur der Abzugswaize: 

Temperatur; 

Langsstreckverhaltnis: 

Temperatur: 

Querstreckverhaltnis: 

Temperatur: 



C-Schicht:270 
30 

1 mm 



SO- 



SO 

135 X 
5.0 
160 X 

10,0 
150 

2 s 



Beispiel 6 

In ahnlicher Weise wie in Beispiel 3 wurde durch Coextrusion und anschUeBende stufenweise Orientierung in Langs- 
und Querrichtung eine trdnsparenie dreischichtige Tolie mit ABC- Aufbau und einer Gesamtdicke von 20 nui hergesteUt. 
Im Vergleich zu Beispiel 3 wurde nur die Basisschicht A geandert. 



86,0 Gew.-% 
4,00Gew.-% 



lO,OGew.-% 



Deckschicht A, Mischung aus 
Polypropylen mit einem MFl von 4 g/10 inin 

Masterbaich aus 99,0 Gew.-% Polypropylen mit eincm MFl von 4 g/10 min und 0,5 Gew.-% 
Sylobloc 44 H (kolloidales SiQa der Fa. Grace) und 0^5 Gew.-% Aerosil TT 600 (ketlenarliges 
SiOz der Fa* Degussa) 

. Kohlenwrasscrstoffharz («Regalrcz 1139 von Fa Hercules Inc.) mil einer Erweichungstempc- 
ratur von 140**C und cincm Molekulargewicht von 2500 

^rgleichsbeispiel 

Es wurde durch Cocxtnision und anschlicBendc stufenweise Orienderung in Langs- und Quenichtting eine transpa- 
rente dreischichtigc FbUe mit ABC- Aufbau und einer Gesamtdicke von 20 pm heigcsteUt. Im Vergleich 7.u Beispiel 3 
wurde nur die Bedingungcn in der Langsstreckung geSndert. 

Die Hcrstellungsbcdingungen in den einzelnen Verfahrensschritten warcn: 
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Extrusion: 



Temperaturen 



10 



IS 



20 



LSngsstreckung: 

Querstreckung: 

Fixierung: 
Dauer: 



A-Schicht: 
B-Schicht: 



C-Schicht: 
Temperatur der Abzugswaize: 
Dusenspaltweite: 
Temperatur der Abzugswaize: 
Temperatur: 
Langsstreckverhaitnis: 
Temperatur: 
Querstreckverhaltnis: 
Temperatur: 



25 



270 X 
270 X 
270 X 
30 X 
1 mm 
SOX 
80-143 °C 
5,0 
160 X 
10,0 
150 X 
2s 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 
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Pigmeritkonzentration 
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Patentanspruche 

1. Biaxial orientierle, ein- oder mehrschichtige Polypropylenfolic mit eincr Basisschicht, die zu mindestens 
80 Gew -% aus einem theniioplaslischen Polypropylen besleht, die interne und/odcr incrte Partikcl enthalt, wobci 
die Folic dadurch gekennzeichnet ist, daB ihre planare Orientierung delta p gr6Ber als 0,0138 ist. 

2. Polypropylenfolic nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS die planare Orientierung der Folic delta p gro- 
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6er als 0,0140 ist, vorzugsweise groBer als 0»0143 isL 

3. Polypiopylenfolie nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnct, daB die metalJisierte Folie eine SauerslolT- 
barriere aufweist, die klciner ist als 30 cm^/m^ bar d. 

4. Polypropylcnfolic nach einem odcr mchrcren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnct, daB die metalli- 
sicrtc Folie einc Sauerstoffbarriere aufweist, die kleiner ist als 27 cmVni^ bar d. 

5. Polypropylenfolie nach einem oder mehrere der Anspnlche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnct, daB die Folic min- 
descens eine Deckschichi aufweist. 

6. Polypropylenfolie nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnct, daB die fiuBcrc(n) Deckschich(tcn) eine Dicke von 
0,1 bis 4,0 fim aufweist(en). 

7. Polypropylenfolie nach Anspruch 5 odcr 6, dadurch gekennzeichnct, dafi die Folie dreischichtig aufgebaut isl 
und aus der auBeren Dcckschicht A, der Basisschicht B und einer anderen Deckschicht C besteht, weichc auf der der 
Deckschicht A gcgcnuberliegenden Seite der Basisschicht B aufgebracht ist. 

8. Polypropylenfolie nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnct, daB die Deckschichten pigmentiert sind. 

9. Polypropylenfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 5 bis 8, dadurch gekennzeichnct, daB die Deck- 
schichten unlerschiedlich pigmentiert sind. 

10. Verfalircn zur Hersteliung einer biaxial oricnticrtcn, cin- oder mehrschichtigen Polypropylenfolie geuiaB An- 
spruch 1, bei dem Polypropylenschmclzcn entspiechend den Zusammensetzungen der Deck- und Basisschichten ei- 
ner Monodusc odcr einer Mehrschichtdflse zugefUhrt werden, aus dieser auf cine Abktihlwalzc extrudicrt wenden 
und die so crhaliene Vorfolie anschlieBend biaxial verstreckt und hilzefixiert wird, wobci die planare Orienticrung 
delta p der Folie gr^Ber als 0,0138 ist. 

11. Verfahren zur Hersteliung einer biaxial orientierten Polypropylenfolie nach Anspruch 10, bei dem Regenerat in 
einer Konzenuration von 10 bis 50Gew.-%, bezogen auf das Gcsamtgewicht der Folie. der BxuusionsdUse zuge- 
fuhrt wird. 

12. Verwcndung der Folic nach einem oder mehreren AnsprUchen 1 bis 10 zum V^rpacken von Lebens- und Oe- 
nuBmittel. 
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